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Bescheinigung 




Die RETTENMAIER & SOHNE GMBH + CO in Ellwangen-Holzmiihle/ 
Deutschland hat eine Patentanmeldung unter der Bezeich- 
nung 

"Filterhilfsmittel" 

am 13. Marz 1997 beim Deutschen Patentamt eingereicht. 

Die Anmeldung ist auf Herrn Stefan H e r z o g in 
Munchen/Deutschland umgeschrieben worden. 



Das angeheftete Stuck ist eine richtige und genaue Wieder- 
gabe der urspriinglichen Unterlage dieser Patentanmeldung. 

Die Anmeldung hat im Deutschen Patentamt vorlaufig das Symbol 
B 01 D 39/02 der Internationalen Patentklassif ikation erhal- 
ten. 

Miinchen, den 25. Marz 1998 
Der Prasident des Deutschen Patentamts 
Im Auf t rag 
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Das Filterhilf smittel umfapt kleinteilige Partikel aus 
Pflanzenfasern, die wahrend einer Einwirkungsdauer einer Fliis- 
sigkeitsbehandlung unterzogen worden sind, die die sensorisch 
wirksamen Stoffe aus den Pflanzenfasern entfernt. 
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Filterhilf smittel 



Die Erf indung bezieht sich auf ein Filterhilf smittel nach 
dem Oberbegriff des Anspruchs 1, ein Verfahren zu seiner Her- 
s*.«11ung und seine Verwendung. 

Filterhilf smittel auf Cellulosebasis sind seit langem 
5 bekannt ( "Ullmanns Encyklopadie der technischen Chemie, 3. 
Auflage (1951), erster Band, Seiten 492, Stichwort "Verfilzte 
Schichten" und 493, Stichwort "Filterungshilf smittel ") . Cellu- 
lose wird durch einen mehrstuf igen chemischen Proze/3 herge- 
stellt, bei dem alle sensorisch wirksamen Stoffe aus dem Roh- 
10 stoff entfernt werden. 
■Bsftm Filterhilf smittel aus reiner Cellulose finden daher iiber- 

all dort Anwendung, wo die sensorische Unbedenklichkeit des 
eingesetzten Filterhilf smittels von wesentlicher Bedeutung ist. 
Beispiele fur cellulosische Filterhilf smittel sind: EFC (ex- 
15 traktarme Cellulose) , feine Pulvercellulose, feine fibrillierte 
Cellulose, kationisierte Pulvercellulose, feine MCC (mikrokri- 
stalline Cellulose). 

Filterhilfsmittel aus unbehandelten Holzf aserstof fen wer- 
den dagegen durch mechanische Zerkleinerung, also nur durch 
20 physikalische Behandlung heirgestellt und konnen demnach im 
Verlauf der Filtration Extraktstof fe (Farbe, Geruch, Geschmack) 
abgeben. Der Einsatz von Filterhilf smitteln auf Holzf aserbasis 
ist daher in der Regel auf technische Filtrationen mit gerin- 
geren Anspriichen hinsichtlich der Sensorik beschrankt. Fur 
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Filtrationen iiri Nahrungs- und Genu/3mittelbereich, aber auch fur 
viele technische Zwecke kommen sie nicht in Betracht, z.B. bei 
Zuckerlosungen (Glucose, Dextrose, Fructose), Melasse, Farbelo- 
sungen, Fetten und Olen und dgl . . 

Das schwierige Gebiet der Getrankef iltration erfordert 
einerseits die vollkommene sensorische Neutralitat des einge- 
setzten Filterhilf smittels ; andererseits ist die Zahl der 
grundsatzlich einsetzbaren Filterhilf smittel aus wirtschaf t- 
lichen Griinden begrenzt, da die maximalen Aufwendungen fur das 
Filterhilf smittel vom Preis der in diesem Markt dominierenden 
mineralischen Filterhilf smittel festgelegt wird. 

Ublicherweise erfolgt die Bierf iltration in zwei Stufen. 
In der ersten Stufe handelt es sich in der Regel um eine Grob- 
filtration, bei der die Fliissigkeit meist eine angeschwemmte 
Schicht eines Filterhilf smittels passiert. Dieser Stufe ist 
haufig eine Feinf iltration (Membran, Kieselgur etc.) nachge- 
schaltet. 

Das mapgebliche Filterhilf smittel fur die Anschwenunf il- 
tration auf dem Getranke-, insbesondere Biersektor ist Kiesel- 
gur. Ein hoher Prozentsatz der Weltbierproduktion wird mittels 
Kieselgurf iltration geklart. Dies sind derzeit insgesamt mehr 
als 1,1 Mrd. hi Bier. 

Der Gesamtbedarf an Filterhilf smitteln liegt weltweit bei 
ca. 750.000 t pro Jahr, wobei der weitaus grojite Anteil dieser 
Menge von anorganischen Stoffen wie eben Kieselgur, Perlite 
oder Bentonit gestellt wird. Von dieser Gesamtmenge werden 
wejtweit etwa 250.000 t bis 300.000 t pro Jahr von der Getrank- 
eindustrie verbraucht, zum gro0en Teil von Brauereien, aber 
auch von Herstellern von Wein und Fruchtsaf ten . 

Der Anteil von Filterhilf smitteln, die auf organischen, 
nachwachsenden Rohstoffen basieren (Cellulose, Holzf aserstof f e 
etc.) belauft sich bislang nur auf ca. 20.000 t pro Jahr, ob- 
wohl deren Verwendung im Vergleich zu anorganischen Filter- 
hilf smitteln zahlreiche Vorteile bietet. 

So handelt es sich bei den organischen Filterhilf smitteln 
um natiirliche Materialien, deren Qualitat nur in geringen 
Grenzen schwankt und deren Vorkommen in regelmapigen Abstanden 
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erneuert werden kann. Zudem birgt die Verwendung von organi- 
schen Filterhilf smitteln weder gesundheitliche Risiken noch 
schadliche Auswirkungen fur Umwelt und Natur. Pumpen und Fdr- 
derelemente der Fiitrationsanlagen werden aufgrund des nicht- 
5 abrasiven Verhaltens bestmdglich geschont. Schliepiich lassen 
sich die verbrauchten Filterkuchen beispielsweise iiber Land- 
wirtschaft, Kompostierung oder Viehverfiitterung relativ leicht 
entsorgen. 

Allerdings sind die organischen Filterhilf smittel zum Teil 
10 um ein Mehrf aches • teurer als Kieselgur oder sie besitzen Fil- 
trationseigenschaften, die denen der Kieselgur nicht in vollem 
Map entsprechen. 

Aus diesem Grund haben sich organische Filterhilf smittel 
bisher gegen Kieselgur nicht in Szene setzen kdnnen bzw. sind 
15 allenfalls zusammen mit Kieselgur verwendet worden (Aufsatz von 
J. Speckner "Cellulose als Filterhilf smittel " in Z. "Brauwelt", 
Jahrgang 124 (1984), Heft 46, Seiten 2058 bis 2066, insbesonde- 
re Seite 2062, linke Spalte oben) . 

Kieselgur erweist sich jedoch in zunehmendem MafJe als 
20 problematisch. Als mineralischer Naturstoff ist sie in ihrem 
Vorkommen begrenzt. Inzwischen muP bei Kieselgur mehr und mehr 
auf minderwertige Qualitaten zurvickgegrif fen werden, um dem 
hohen Bedarf der Industrie gerecht zu werden. Dies fiihrt jedoch 
zu steigenden Aufwendungen fur die Reinigung und Verarbeitung 
k 25 der Kieselgur, die langfristig deren wirtschaf tliche Situation 
negativ beeinflussen konnte. 

Von noch groPerem Einflup ist aber die Tatsache, dap die 
Anwender gegeniiber der Kieselgur eine zunehmend kritische Hal- 
tung einnehmen. 

30 Dies ist auf die Lungengangigkeit vieler natiirlicher Mine- 

ralstoffe und auch der Kieselgur zuruckzufuhren, die aus ar- 
beitsmedizinischer Sicht sehr ernst zu nehmen ist. Die. World 
Health Organisation (WHO) stufte Kieselgur 1988 nach Tierver- 
suchsreihen als kanzerogenen Stoff ein. Fur die Handhabung 

35 gelten strenge Vorschriften, die in Deutschland mehr und mehr 
beachtet und durchgesetzt werden. 
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Ein weiterer Aspekt besteht darin, dap die Entsorgung der 
Kieselgur in Industrielandern zunehmend kritischer wird. Eine 
Einstufung als Sondermiill erschwert die Deponierung erheblich. 
Mit der Einfiihrung der neuen TA Siedlungsabf all verscharft sich 
5 die Entsorgungssituation fur Kieselgur weiter. In vielen Fallen 
verursacht die Entsorgung von als Filterhilf smittel gebrauchter 
Kieselgur bereits Kosten von ca. 600 , 00 DM pro t Kieselgur, 
wenn diese in der Bierf iltration eingesetzt wurde bzw. 1500/00 
pro t Kieselgur, wenn diese bei der technischen Filtration von 
10 Problemstof f en verwendet wurde. 

Ausgehend von diesen drangenden Problemen insbesondere 
auch auf dem Gebiet der Bierf iltration liegt der Erfindung die 
Aufgabe zugrunde, ein wirksames und wirtschaf lich bereits tell- 
bares Filterhilf smittel zu entwickeln. 
15 Diese Aufgabe wird durch die in Anspruch 1 wiedergegebene 

Erfindung gelost. 

Es sollen sensorisch, also farblich, geruchlich und/oder 
geschmacklich wirksame Stoffe vor dem Einsatz als Filter- 
hilfsmittel in ausreichendem Map aus dem Filterhilf smittel 
20 entfernt werden, so da/3 keiner dieser Stoffe in nennenswertem 
Umfang in das Filtrat iibergehen und dessen sensorische Eigen- 
schaften beeintrachtigen kann. Die Partikel werden gewisserma- 
Pen sensorisch ausreichend neutralisiert , urn als Filterhilfs- 
mittel dienen zu konnen. Dabei ist wesentlich, daf* die Behand- 
25 lung nur gerade soweit getrieben wird f wie es fur diesen Zweck 
erforderlich ist. Der Energie- und Chemikalieneinsatz bleibt in 
einem vertretbaren Rahmen, soda£ das Produkt wirtschaf tlich mit 
Kieselgur konkurrieren kann. Die Einwirkung 1st also nicht so 
durchgreif end, wie es bei der Herstellung von Cellulose aus 
30 Holzfasern der Fall ist. tiberraschend wurde gefunden f dap durch 
eine Flussigkeitsbehandlung eine ausreichende Neutralisierung 
der Partikel in sensorischer Hinsicht erreicht werden kann, 
ohne dap es gleichzeitig anzuwendender hoher Driicke und Tempe- 
raturen, groper Mengen scharfer Chemikalien und vielstiindiger 
35 bis tagelanger Behandlungszeiten bedarf. Durch die Erfindung 
wird unter einem Aspekt den Pf lanzenf aserstof f en ein erweiter- 



tes Anwendungsgebiet eroffnet, ohne da/3 es des Aufwandes wie 
bei der Celluloseherstellung bedarf . 

Ausgangspunkt und bevorzugtes Anwendungsgebiet fur die 
Erfindung ist zwar die Bier- und Getrankef iltration, wo es urn 
die Schaffung eines Kieselgurersatzstof f es geht, doch ist die 
Erfindung nicht auf diesen Anwendungsbereich beschrankt. 

Bei der bevorzugten Ausf iihrungsf orm des Erf indungsgedan- 
kens umfassen die Partikel Holzpartikel (Anspruch 2), z.B. 
Holzfasern (Anspruch 3) oder insbesondere Holzzerkleinerungs- 
reste (Anspruch 4), also z.B. Sagemehl, Schleifmehl, Holzspane, 
Hackspaiie, Frasabfall, Splitterholz und dergleichen. 

Es kommen aber auch Baumwolle, Stroh, Hanf, Flachs, Bast, 
Graser als Ausgangsmaterial in Betracht, ebenso cellulosehalti- 
ge Sekundarrohstof fe wie Altpapier und Papierabf alle . 

Bei dem bevorzugten Ausf iihrungsbeispiel der Erfindung 
sind die Partikel mit verdiinnter Lauge behandelt worden (An- 
spruch 5). Es ist jedoch eine Behandlung mit verdiinnter Saure 
(Anspruch 6), mit einem organischen oder anorganischen Losungs- 
mittel (Anspruch 7) oder auch nur mit Wasser (Anspruch 8) nicht 
ausgeschlossen, wobei nach den bekannten Regeln langere Ein- 
wirkungsdauer und hohere Temperatur das geringere Losungsver- 
mogen auszugleichen haben. 

Die aus Holzpartikeln hergestellten Partikel des Filter- 
hilfsmittels sollen tatsachlich noch Holzcharakter haben, d.h. 
es soil nicht praktisch quantitativ das Lignin aus dem Rohstoff 
Holz herausgelost worden sein, wie es bei der Celluloseherstel- 
lung im Sulfit- oder Sulf atverf ahren durch vielstiindige Behand- 
lung unter erhohtem Druck bei weit iiber 100 °C liegenden Tempe- 
raturen geschieht. 

Die Behandlungszeit bei der Erfindung kann insbesondere 
bei der Laugenbehandlung relativ kurz sein, z.B. unter zwei 
Stunden betragen, so da{3 sie sich urn fast eine Groflenordnung 
von der Behandlungszeit bei der Celluloseherstellung unter- 
scheidet. Das Ziel ist die Entfernung nur der Anteile des Hol- 
zes, die im Hinblick auf den Verwendungszweck als Filterhilfs- 
mittel unerwiinscht sind, d.h. geschmackliche, geruchliche und/- 
oder farbliche Wirkungen im Filtrat ausiiben. Es handelt sich 
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hierbei nicht in erster Linie um Lignin, sondern um Verbindun- 
gen wie etherische Ole, Terpenole und Terpenoide, Gerbsauren, 
Fette und Wachse, phenolische Substanzen (Lignane, Phenylpropa- 
ne, Cumarin) Stilbene, Flavonoide und dergleichen, die eine 
5 Menge von ca 4 bis 5 Gewichtsprozent des trockenen Holzes aus-~ 
machen. Es hat sich gezeigt, dap diese Verbindungen durch eine 
Behandlung mit verdiinnten Laugen oder Sauren schon bei Umge- 
bungstemperaturen unter Atmospharendruck so weit aus dem Holz 
herausgelost oder aber unwirksam gemacht werden konnen, dap die 
10 behandelten Holzpartikel fur die praktische Verwendung als 
Filterhilf smittel sensorisch hinreichend neutral sind. Es kommt 
nicht darauf an, dap bei einer scharfen Analyse keinerlei Ruck- 
stande der unerwiinschten Art mehr f estzustellen sind, sondern 
dap z.B. ein mit dem Filterhilf smittel gefiltertes Medium bei 
15 der sensorischen Priifung keinen Holzgeschmack oder Holzduft und 
keine braune Verfarbung erkennen lapt . 

Gerade bei Holzpartikeln als Ausgangsprodukt kann das 
erf indungsgemape Filterhilf smittel besonders wirtschaf tlich be- 
reitgestellt werden. Die Kosten diirften in der gleichen Gropen- 
20 ordnung wie die Kosten fur Kieselgur liegen, aber nur etwa ein 
Drittel der Kosten fur Cellulosepulver betragen. 

Es scheint auch so zu sein, dap die erf indungsgemap behan- 
delten Partikel eine oberf lachlich . zusatzlich aufgerauhte bzw. 
zerkliiftete Struktur erhalten, die die Filtereigenschaf ten 
5 vorteilhaft beeinflupt. 

Die Behandlung kann relativ zu den Behandlungsdauern der 
Zellstof f herstellung kurzzeitig sein. 

Die Mahlung bestimmt weitgehend die Filtrationseigenschaf - 
ten. Bei f einer Mahlung ist in der Regel die Permeabilitat der 
30 Filterschicht geringer. Durch die Mahlung (Mikronisierung, 
Fibrillierung) wird zudem die v Partikelf orm beeinflupt, die 
wiederum den noch zu erlauternden Wasserwert als Map fur die 
Durchlassigkeit der Filterschicht verandert. Bei fasrigen Cel- 
luloseprodukten konnen diese z.B. mehr oder weniger fibrilliert 
35 sein. Die Mahlung kann auch in mehreren Schritten erfolgen, 
indem sich einer ersten Mahlung zur Herstellung der Partikel 



eine weitere Mahlung nach der Behandlung und vor oder nach der 
Trocknung anschliept. 

Gemap Anspruch 9 kann das Filterhilf smittel im wesentli- 
chen nur Holzpartikel ein und derselben Art, Grope und Vorbe- 
5 handlung enthalten, also im wesentlichen einheitlich zusammen- 
gesetzt sein. 

Es ist aber gemap Anspruch 10 auch moglich, dap das Fil- 
terhilf smittel mindestens zwei nach unterschiedlichen Verfahren 
zerkleinerte Anteile der Partikel enthalt, urn die Filtrations- 
10 eigenschaften den Erfordernissen entsprechend einstellen zu 
konnen. 

Unter dem gleichen Aspekt kann das Filterhilf smittel min- 
destens zwei auf unterschiedliche Abmessungen zerkleinerte 
Anteile der Partikel (Anspruch 11) und/oder mindestens zwei aus 
15 unterschiedlichen Ausgangsmaterialien ( Pf lanzenf asern) herge- 
stellte Partikel enthalten (Anspruch 12). 

Das Filterhilfmittel kann auch andere, die Filtrations- 
eigenschaf ten nicht beeinf lussende Anteile enthalten (Anspruch 
13). 

20 Es kann auch eine Mischung mit anderen, d.h. nicht aus 

Pf lanzenf asern bestehenden f ilteraktiven Anteilen sein (An- 
spruch 14), auch mit mineralischen Anteilen (Anspruch 15), na- 
mentlich mit Kieselgur (Anspruch 16), was die Wirkung hatte, 
den Kieselguranteil und die damit einhergehenden eingangs er- 
25 wahnten Probleme zu reduzieren. 

Es kommen aber als zusatzliche Bestandteile auch andere 
mineralische Filterhilf smittel, insbesondere Perlite, in Be- 
tracht (Anspruch 17). 

GemaP Anspruch 18 soil die gr6J3te mittlere Partikelabmes- 
30 sung des gebrauchsf ertigen Filterhilf smittel unterhalb 3,0 mm 
liegen. 

Bei faserfdrmigen Partikeln hingegen soil der mittlere 
Faserdurchmesser unter 1,0 mm liegen. 

Da die Partikel durch Mahlung hergestellt sind, haben sie 
35 keine scharfe Grope, sondern eine Grdpenverteilung etwa nach 
einer GauP'schen Kurve. Die Lage des Maximums dieser Kurve sei 
hier als grdpte Partikelabmessung verstanden. 
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Das erf indungsgemape Filterhilf sinittel kann zur Bildung 
von Anschwemm-Filterschichten in der gleichen Weise eingesetzt 
werden, wie es bisher bei den mineralischen Filterhilf smitteln 
der Fall war. 

5 Die Erfindung erstreckt sich auch auf ein Verfahren gemaP 

Anspruch 20 zur Herstellung des Filterhilf smittels , bei dem die 
Partikel wahrend einer Einwirkungsdauer ir,it . der Behandlungs- 
fliissigkeit digeriert werden. 

Ein in Betracht kommender Temperaturbereich bei der Be- 
10 handlung der Partikel ist der Bereich der Umgebungstemperatur , 
der zwar keinen Heizenergieaufwand, dafur aber langere Behand- 
lungszeiten erfordert (Anspruch 21) . 1 

Ein weiterer praktikabler Bereich mit kiirzeren Behand- 
lungszeiten ist 50-130 °C (Anspruch 22 ) . 
15 Ein wichtiges Verf ahrensmerkmal bei der Behandlung der 

Partikel ist jedoch, dap die Behandlung auch bei Temperaturen 
unterhalb 100 °C und gleichzeitig bei Atmospharendruck statt- 
finden kann (Anspruch 23), was die fur die Herstellung des 
Filterhilf smittel benotigte Anlage wesentlich vereinfacht. 
20 Bei der bevorzugten Arbeitsweise nach Anspruch 24 wird als 

Behandlungsmittel verdiinnte Lauge verwendet . 

Es kann gemafJ Anspruch 2 5 bei Atmospharendruck im Tempera- 
turbereich von 70 bis 90 °C gearbeitet werden, was eine gegen- 
iiber der Umgebungstemperatur deutlich erhohte, jedoch unter dem 
25 Siedepunkt liegende Temperatur bedeutet und den Einsatz von 
DruckgefaPen eriibrigt. Dies fiihrt mit einem Minimum an appara- 
tivem und energetischem Aufwand zu einem brauchbaren Filter- 
hilf smittel . 

"Verdiinnte Lauge" soil eine waPrige Losung mit einem An- 
30 teil von 2 bis 10 Gew.- % der trockenen Lauge, bezogen auf den 
Feststof f gehalt, bedeuten (Anspruch 26). 

Bei der bevorzugten Ausf iihrungsf orm der Erfindung wird 
Natronlauge verwendet (Anspruch 27). 

Die Einwirkungsdauer hangt abgesehen von Druck und Tempe- 
35 ratur vom Losungsvermogen der Behandlungsf liissigkeit fur die 
unerwlinschten Inhaltsstof f e ab und wird bei Wasser als Behand- 
lungsf liissigkeit relativ am langsten sein. Bei verdiinnter Lauge 
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als Behandlungsf liissigkeit kommen auch keine Einwirkungsdauern 
im Sekundenbereich in Betracht, sondern solche, die im Ver- 
gleich zu den bei der Celluloseherstellung notwendigen mehr- 
stiindigen bis tagelangen Einwirkungsdauern kurz sind. Die Ein- 
5 wirkungsdauer ist zum Teil von der Partikelgrope abhangig. 

Sie bemipt sich im iibrigen danach, dap gerade nur die 
sensorisch maPgeblichen Stoffe aus den Partikeln, insbesondere 
den Holzpartikeln entfernt werden sollen. Letzteres Ziel ist 
erreicht, wenn hochstens 10 Gew.-% atro der Holzinhaltsstof f e 
10 entfernt werden (Anspruch 28), wahrend es bei der Cellulose- 
herstellung urn die Befreiung von meist mehr als 30 % der Holz- 
inhaltsstof fe geht. 

Die Einwirkungsdauer kann bei einer Laugenbehandlung ins- 
besondere zwischen 5 und 120 min. liegen (Anspruch 29). 
15 Die Stoffdichte, d.h. der Gewichtsanteil der Partikel in 

der verdiinnten Lauge kann bei der Behandlung 5 bis 25 % betra- 
gen (Anspruch 30) . 

ui<=s . f cii Lxkex kumieji iiduii uci Ziiivvii'kun^ouuU^r gcvccchsn 
und getrocknet werden (Anspruch 31). 
20 Die PartikelgroPe (Maximum der Korngr60enverteilung) kann 

wahrend der Behandlung bis zu 10 mm, vorzugsweise 0,1 bis 1,0 
mm betragen (Anspruch 32). 

Da bei einer Mahlung in der NaPphase sich die Kornform 
andert, eroffnet sich auf diesem Wege eine Moglichkeit, den 
25 Wasserwert einzustellen (Anspruch 33). 

Im Einzelfall ist es ohne Aufgabe der sensorischen Unbe- 
denklichkeit moglich, die Partikel nach der Laugenbehandlung 
und dem Trocknen weiterzuzerTcleinerh (Anspruch 34). 

Urn im Hinblick auf die Filtereigenschaf ten eindeutige 
30 Verhaltnisse zu bekommen, empfiehlt es sich gemaP Anspruch 35, 
die Partikel nach der Laugenbehandlung und dem Trocknen zu 
klassieren. 

Die Erfindung verkorpert sich auch in der Verwendung von 
kleinteiligen Partikeln aus Pf lanzenf asern, die wahrend einer 
35 Einwirkungsdauer einer Fliissigkeitsbehandlung unterzogen worden 
sind, die die sensorisch wirksamen Stoffe aus den Pflanzenfa- 
sern entfernt, als Filterhilf smittel (Anspruch 36), insbesonde- 



• •».*•• •• •• •• • 

10 

re wenn die Partikel nach dem Verfahren der Anspriiche 2 0 bis 35 
behandelt worden sind (Anspruch 37). 

Eine in Betracht kommende Verwendung erfolgt insbesondere 
in der Getranke-, insbesondere Bierf iltration (Anspruch 38). 
5 Andere Anwendungsf elder der Erfindung sind die Lebensmit- 

telf iltration (Anspruch 39), also z.B. Zuckerlosungen, Speise- 
61, Fett, Gelatine, ZitronensSure, Alginat usw., die Filtration 
im Bereich der Chemie (Anspruch 40 ) , also z.B. Chloralkali, im 
Bereich der Reinigung von Hilf sf liissigkeiten der Metallbear- 
10 beitung (Anspruch 41), also z.B. Kiihlschmierstof f e, Walzole, 
Schleifole usw. , und im Bereich der Pharmazie und Kosmetik 
(Anspruch . 42 ) . 

Zur Untersuchung der Wirksamkeit der erf indungsgema/3en 
Behandlung der Pf lanzenf aserpartikel wurden unbehandelte Pf lan- 
15 zenf aserpartikel (Lignocel C 120) mit erf indungsgema£ behandel- 
ten Pf lanzenf aserpartikeln (Probe Nr. 1; Probe Nr. 2; Probe Nr. 
3) verglichen. Die Proben Nr. 1 bis Nr. 3 wurden wie folgt 
behandelt: 

20 Probe 1 : Zur Darstellung der behandelten Pf lanzenf aserp- 

artikel wurden in einem Misch- und Auf bereitungsreaktor bei 
20°C bis 25 °C ohne zusatzliches Temperieren und ohne Rlihren 330 
g Holzf asermehl ( Partikelbereich : 70 - 150 \xm) , 3700 ml Wasser 
und 15,8 g festes Natriumhydroxid digeriert (umgesetzt) . Der 
5 Feststof f gehalt lag unter 10 Gew.-%, die Retensionszeit betrug 
mindestens 16 Stunden, der pH-Wert der wassrigen Lauge lag nach 
16 Stunden unter 11,3. 

Die Natronlauge wurde iiber einen Kunststoff -Filter abge- 
nuscht, der vorgetrocknete Napkuchen wurde in heiJ3em Wasser 
30 (70°C) aufgeschlammt, so da/3 ein Feststof f gehalt unter 15 Gew.- 
% erreicht wurde. Es wurde mit verdiinnter Salzsaure ein End-pH- 
Wert von 3,0 bis 7,0 eingestellt und die Losung iiber eineh 
Kunststof f-Filter abgenuscht. Die anschliepende Nachwaschung 
erfolgte mindestens zweimal mit jeweils 200 bis 500 ml 70°C 
. 35 heipem Wasser. 




Probe 2 wurde mit heiPer Lauge behandelt und kait nach- 
gewaschen. In einem Misch- und Aufbereitungsreaktor wurde bei 
Temperaturen iiber 50°C und unter Riihren 330 g Holzf asermehl 
(Partikelbereich: 70 - 150 urn) , 3700 ml Wasser und weniger als 
5 12 g festes Natriumhydroxid digeriert (umgesetzt) . Der Fest- 
stoffgehalt lag unter 10 Gew.-%, die Retensionszeit betrug 
mindestens 20 Minuten, der pH-Wert der wassrigen Lauge lag bei 
Versuchsende unter 10,8." Die Natronlauge wurde iiber einen 
Kunsts toff -Filter abgenuscht, der vorgetrocknete Napkuchen 
10 wurde in heipem Wasser (70°C) auf geschlammt , so dap ein Fest- 
stoffgehalt unter 15 Gew.-% erreicht wurde. Es wurde mit ver- 
diinnter Salzsaure ein End-pH-Wert von 3,0 bis 7,0 eingestellt 
und die Losung iiber einen Kunststoff -Filter abgenuscht. Die 
anschliePende Nachwaschung erfolgte mindestens zweimal mit 
15 jeweils 200 bis 500 ml 20°C kaltem Wasser. 

Probe 3 wurde im Technikum hergestellt. Der Fest- 
stoffgehalt war mit den Laboransatzen vergieichbar . wuiuc 
dreimal kalt gewaschen. 

20 

Zur Bestimmung der Ausbeute wurde der jeweils entstandene 
Napkuchen 5 bis 10 mm diinn auf Folie aufgebracht und getrock- 
net . 

An diesem Material wurden der WeiPgrad und das Schiittge- 
25 wicht bestimmt. 

Die Ausbeute (atro) lag bei mindestens 97 Gew.-%, das 
heipt hochstens 3 Gew.-% der Bestandteile des eingesetzten 
Holzf asermehls wurden durch die Laugenbehandlung herausgelost . 
Die sensorische Priifung erfolgte in einer wassrigen Auf- 
30 schlammung, in der 1 g Produkt bei 100 °C in 150 ml Wasser 
auf geschlammt worden war. An dieser Auf schlammung wurden Geruch 
und Geschmack gepriift. 

Urn einen Eindruck zu gewinnen, was in dem unbehandelten 
Holzpartikelmaterial (Lignocel C 120) einerseits und dem der 
35 Laugenbehandlung unterworfenen Holzpartikelmaterial (Proben Nr. 
1-3) andererseits an extrahierbaren Stoffen noch enthalten 
ist, wurden die Materialien einer Extraktion in einer Soxleth- 
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apparatur unterworfen. Die Menge der in den Materialien enthal- 
tenen noch extrahierbaren Inhaltsstof f e sind ein Map fur die 
Eignung der Materialien als Filterhilf smittel fur sensorisch 
anspruchsvolle Filtrationen . 
5 Bei der Extraktion in der Soxlethapparatur wurden 5 g des 

auf einen Feuchtegehalt unter 10 Gew.-% getrockneten Produkts 
5 Stunden mit 250 ml Ethanol/Wasser (1:1) extrahiert und der 
Extraktgehalt gravimetirisch bestimmt . 

Mit dem auf einen Feuchtegehalt unter 10 Gew.-% ge- 
10 trocknetem Material wurde schlieJJlich nach einer Arbeitsvor- 
schrift der Firma Schenk eine Versuchsf iltration bei 20°C 
durchgef uhrt , bei der die Na/ikuchenhohe, der Darcy-Wert, das 
Schwemmverhalten und der Wasserwert bestimmt wurden. 

Die Ergebnisse der Versuche sind in der beigefiigten Tabel- 
15 le zusammengefapt. 

Die Beurteilung im sensorischen Bereich erfolgt nach Wer- 
tezahlen. 0 bedeutet gut, 10 bedeutet schlecht. 

Es ist in der Tabelle zu sehen, da/3 das unbehandelte Mate- 
rial im Hinblick auf den Geruch einen Wert 8 aufweist, der 
20 wesentlich schlechter ist als die Werte der behandelten Proben 
Nr. 1 - 3. 

Dasselbe gilt fur den Geschmack, der bei dem unbehandelten 
Produkt Lignocel C 120 maximal schlecht zu beurteilen war. 

Ein wichtiger Punkt ist die Extraktmenge . Bei dem unbe- 
25 handelten Produkt Lignocel C 120 liepen sich noch 3,37% extra- 
hieren, wahrend die entsprechenden Werte der behandelten Pro- 
dukte urn 1,0% liegen. Das bedeutet, da0 durch die relativ milde 
Laugenbehandlung ein erheblicher Teil der extrahierbaren und 
beim Einsatz des Produkts als Filterhilf smittel unter Umstanden 
30 storenden Inhaltsstof fe bereits herausgelost worden sind. 

Durch die Laugenbehandlung des Produktes und die anschlie- 
Penden Waschvorgange lapt sich in eienem gewissen Umfang Ein- 
flu£ auf den Wasserwert nehmen, der ein Ma0 fur die Durchlas- 
sigkeit des Filterhilf smittels ist. Die Bestimmung des Wasser- 
35 wertes erfolgt mit einem Labordruckf ilter (Durchmesser 50 mm) 
und einem Wasserhochbehalter mit Niveauregelung . Zwischen dem 
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Niveau des Wassers im Wasserhochbehalter und dem Filterboden 
ist eine Differenz von 2 m einzuhalten. 

Der Laborfilter wird mit einer angef euchteten durchlassi- 
gen Celluloseschicht (Schenk D-Schicht mit der Siebseite nach 
5 unten) versehen und verschlossen. Anschlie(3end werden 25 g 
Filterhilf smittel in 200 bis 300 ml reinem Wasser auf geschlammt 
und vollstandig in den Laborfilter iiberfiihrt. Der Laborfilter 
wird ari den Wasserhochbehalter angeschlossen und entliiftet. 
Nach einer Minute werden 500 ml Wasser abfiltriert und an- 
10 schliepend die Zeit fur die nachsten 100 ml Filtrat gestoppt. 
Der Wasserwert ergibt sich aus der gestoppten Zeit wie folgt: 

15 Wasserwert = 480 

Zeit in Minuten 

20 

Wenn sich hierbei ein Wasserwert kleiner 150 ergibt, er- 
folgt die Bestimmung wie oben, jedoch unter Anwendung von nur 
4 g Filterhilf smittel . Dann ergibt sich 

25 

Wasserwert = 76,8 

Zeit in Minuten. 

0 



Je kleiner also die Zeit ist, die eine bestimmte Wasser- 
menge zum Durchstromen der Filterschicht benotigt, desto grower 
ist der Wasserwert. 
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RETTENMAIER & SOHNE GMBH + CO. 
in 73494 Ellwangen-Holzmiihle. 



Patentanspriiche : 



1. Filterhilf smittel welches kleinteilige partixei aus 
Pf lanzenf asern umfapt, dadurch gekennzeichnet, dap die Partikel 
einer Fliissigkeitsbehandlung unterzogen worden sind, die die 
sensorisch wirksame Stoffe aus den Pf lanzenf asern entfernt. 

2. Filterhilf smittel nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, dap die Partikel Holzpartikel umfassen. 

3. Filterhilf smitteln nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, dap die Partikel Kolzf asern umfassen. 

4. Filterhilf smitteln nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, dap die Partikel Holzzerkleinerungsreste umfassen. 

5. Filterhilf smittel nach einem der Anspriiche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, dap die Partikel einer Behandlung mit 
einer verdiinnten Lauge unterzogen worden sind. 

6. Filterhilf smittel nach einem der Anspriiche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, dap die Partikel einer Behandlung mit 
einer verdiinnten Saure unterzogen worden sind. 
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7 . Filterhilf smittel nach einem der Anspruche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet , da/J die Partikel einer Behandlung mit 
einem organischen oder anorganischen Losungsmittel unterzogen 
worden sind. 

8. Filterhilf smittel nach einem der Anspriiche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, dap die Partikel einer Behandlung mit 
Wasser unterzogen worden. sind. 

9. Filterhilf smittel nach einem der Anspriiche 1 bis 8, 
dadurch gekennzeichnet, daJ3 es im wesentlichen nur Holzpartikel 
ein und derselben Art, Gr6/3enverteilung und Vorbehandlung ent- 
halt. 

10. • Filterhilf smittel nach einem der Anspriiche 1 bis 8, 
dadurch gekennzeichnet, da£ es mindestens zwei nach unter- 
schiedlichen Verfahren zerkleinerte Anteile der Partikel ent- 
halt. 

11. Filterhilf smittel nach einem der Anspriiche 1 bis 10, 
dadurch gekennzeichnet, da0 es mindestens zwei auf unterschied- 
liche Abmessungen zerkleinerte Anteile der Partikel enthalt. 

12. Filterhilf smittel nach einem der Anspruche 1 bis 11, 
dadurch gekennzeichnet, daJ3 es Anteile aus mindestens zwei 
unterschiedlichen Aus gangsmateria lien her ges tell ten Partikel 
enthalt. 

13. Filterhilf smittel nach einem der Anspriiche 1 bis 12, 
dadurch gekennzeichnet, da£ es andere, die Filtrationseigen- 
schaften nicht beeinf lussende organische oder anorganische 
Anteile enthalt. 

14. Filterhilf smittel nach einem der Anspriiche 1 bis 13, 
dadurch gekennzeichnet, da(3 es andere filteraktive Anteile 
enthalt . 



15. Fiterhiif smittel nach einem der Anspriiche 1 bis 14, 
dadurch gekennzeichnet, dap es andere mineralische Anteile 
enthalt. 

16. Filterhilf smittel nach einem der Anspriiche 1 bis 15, 
dadurch gekennzeichnet, dap es Kieselgur enthalt. 

17. Filterhilf smittel nach einem der Anspriiche 1 bis 16, 
dadurch gekennzeichnet, dap es Perlite enthalt. 

18. Filterhilf smittel nach einem der Anspriiche 1 bis 17, 
dadurch gekennzeichnet, dap die mittlere Partikelabmessung des 
gebrauchsfertigen Filterhilf smittels unterhalb 3,0 mm liegt. 

19. Filterhilf smittel nach einem der Anspriiche 1 bis 17, 
dadurch gekennzeichnet, dap bei f aserf ormigen Partikeln der 
mittlere Faserdurchmesser unter 1,0 mm liegt. 

20. Verfahren zur Herstellung des Filterhilf smittels nach 
einem der Anspriiche 1 bis 19, dadurch gekennzeichnet, dap die 
Partikel wahrend einer Einwirkungsdauer mit der Behandlungs- 
f liissigkeit digeriert werden. 

21. Verfahren nach Anspruch 20, dadurch gekennezeichnet , 
dap die Temperatur der Behandlungsf liissigkeit wahrend der Be- 
handlung im Bereich der Umgebungstemperatur liegt. 

22. Verfahren nach Anspruch 20 oder 21, dadurch gekenn- 
zeichnet, dap die Temperatur der Behandlungsf liissigkeit wahrend 
der Behandlung 50-130 °C betragt. 

23. Verfahren nach einem der Anspriiche 20 bis 22, dadurch 
gekennzeichnet, dap die Temperatur der Behandlungsf liissigkeit 
wahrend der Behandlung unter 100 °C liegt und die Behandlung 
unter Atmospharendruck erfolgt. 



24. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 23, dadurch 
gekennzeichnet , da/3 die Behandlung mit verdiinnter Lauge er- 
folgt. 

25. Verfahren nach einem dear Anspruche 1 bis 24, dadurch 
gekennzeichnet, dap die Temperatur der Lauge wahrend der Be- 
handlung 70 bis 90 °C betragt. 

26. Verfahren na5h einem der Anspruche 1 bis 25, dadurch 
gekennzeichnet, dap die Konzentration der verdunnten Lauge 2 
bis 10 Gew.-%, bezogen auf den Feststof f gehalt betragt. 

27. Verfahren nach einem der Anspruche 24 bis 26, dadurch 
gekennzeichnet, da/3 als Lauge Natronlauge verwendet wird. 

28. Verfahren nach einem der Anspruche 20 bis 27, dadurch 
gekennzeichnet, da/3 die Einwirkungsdauer so bemessen wird, dap 
hochstens 10 Gew.-% atro der Holzinhaltsstof f e entfernt werden. 

29. Verfahren nach einem der Anspruche 24 bis 28, dadurch 
gekennzeichnet, da/3 die Einwirkungsdauer 5 bis 120 min betragt. 

30. Verfahren nach einem der Anspruche 24 bis 29, dadurch 
gekennzeichnet, dap die Stoffdichte bei der Behandlung 5 bis 
25% betragt. 

31. Verfahren nach einem der Anspruche 20 bis 30, dadurch 
gekennzeichnet, da/3 die Partikel nach der Einwirkungsdauer 
gewaschen und getrocknet werden. 

32. Verfahren nach einem der Anspruche 20 bis 31, dadurch 
gekennzeichnet, dap die Partikelgrope bei der Behandlung bis zu 
10 mm, vorzugsweise 0,1 bis 1,0 mm betragt. 

33. Verfahren nach einem der Anspruche 20 bis 32, dadurch 
gekennzeichnet, dap durch eine Beeinf lussung der Mahlung in der 
NaPphase (Refiner) der Wasserwert eingestellt wird. 
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34. Verfahren nach einem der Anspriiche 20 bis 33, dadurch 
gekennzeichnet, dap die Partikel nach der Behandlung und vor 
dem Trocknen, gleichzeitig mit dem Trocknen oder nach dem 
Trocknen weiter zerkleinert werden. 

35. Verfahren nach einem der Anspriiche 20 bis 34, dadurch 
gekennzeichnet, da/3 die Partikel nach der Behandlung und dem 

Trocknen klassiert werden. 

36. Die Verwendung von kleinteiligen Partikeln aus Pflan- 
zenfasern, die einer Einwirkungsdauer einer Fliissigkeitsbehand- 
lung unterzogen worden sind, die die sensorisch wirksame Stoffe 
aus den Pf lanzenf asern entfernt, als Filterhilf smittel . 

37. Die Verwendung von kleinteiligen Partikeln aus Pflan- 
zenfasern, die nach einem der Anspriiche 20 bis 35 hergestellt 
sind, als Filterhilf smittel . 

38. Die Verwendung nach Anspruch 36 oder 37 in der Ge- 
tranke-, insbesondere Bierf iltration . 

39. Die Verwendung nach Anspruch 36 oder 37 in der Le- 
bensmittel filtration. 

40. Die Verwendung nach Anspruch 36 oder 37 im Bereich 
der Reinigung von Fliissigkeiten in der Chemie. 

41. Die Verwendung nach Anspruch 36 oder 37 im Bereich 
der Reinigung von Hilf sf liissigkeiten der Metallbearbeitung. 



42. Die Verwendung nach Anspruch 26 oder 37 im Bereich 
der Pharmazie und Kosmetik. 



